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PROCEDE PERFECTIONNE DE BROYAGE ET DISPOSITIF ASSOCIE. 

L'lnvention conceme un proc6d6 de broyage d'au 
rnolns un materiel, en particulier d'un 6chantillon v6g6tal, 
cornportant une 6tape d'agitation selon une direction de re- 
ference (Z) d'au moms un recipient ferm6 qui renferme le ou 
les materiels et au moins une bille solide, caract§ris£ en ce 
que ladite direction de reference est la direction verticaie, 
chaque recipient ferm6 est un tube k essais de forme allon- 
g6e, la direction d'allongement du tube 6tant parallfcle k la 
direction de reference (Z), et en ce que Tagitation de chaque 
tube se fait selon une direction parallgle k ladite direction de 
reference. L'invention conceme egalement un dispositif 
pour mettre en oeuvre le proc6d6 ci-dessus. 
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La presente invention concerne les procedes et dispositifs de 
broyage de concassage et/ou de melange de materiels. 

Plus precisement, Tinvention concerne un precede et un dispositif 
permettant de broyer de maniere rapide et efficace un grand nombre 
5 d'echantillons de materiel. Une application particulierement avantageuse de 
Tinvention qui sera decrite dans ce texte a titre d'exemple est le broyage 
d'echantillons de matiere v6g6tale ; cependant Tinvention peut egalement 
s'appliquer a tout type de materiel susceptible d'etre broye pour des 
applications experimentales ou industrielles (en particulier dans les 
10 domaines biologique et chimique : broyage d'os, de tissus vivants ou 
inertes, mais egalement de rnatieres plastiques, d'aliments, d'elements 
mineraux...) 

Un premier procede connu pour broyer des materiels consiste & 
utiliser un mortier et un pilon. 

15 Ce procede est encore tr6s largement utilise pour de nombreuses 

applications, y compris le broyage d'echantillons vegetaux en vue de leur 
etude en laboratoire ou de leur exploitation industrielle, qui est comme on 
I'a dit une des applications pr6fer6es de Tinvention (par exemple pour un 
protocole d'extraction d'ADN). 

20 Ce procede classique, s'il permet de broyer des echantilldns 

relativement importants (de I'ordre de 5 a 10 grammes de materiel v6g6tal), 
est cependant mal adapts au broyage d'6chantillons de taille moins 
importante, car dans ce cas les pertes associees diminuent le rendement et 
faussent les quantites obtenues. 

25 De plus, avec ce proc§de it est necessaire de transferer le materiel 

broy6 dans un autre recipient pour son utilisation ulterieure (analyse, 
dosage dans un melange experimental ou industriel...), ce qui cr6e des 
risques de contaminations et d'erreurs de dosage. 

Enfin, ce procede 6tant r§alis6 manuellement, son rendement est 

30 intrinsequement tr^s limite (de Tordre de 10 echantillons seulement par 
personne et par heure). On connaTt certes des dispositifs visant a ameliorer 
les r^sultats de ce procede (voir en particulier le mortier du US 4 397 425), 
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mais ils ne permettent pas de repondre efficacement aux inconvenients 
cites ci-dessus. 

Un perfectionnement de ce procede, utilise en particulier pour des 
applications biologiques ou chimiques, consiste a broyer manuellement des 
5 echantillons places directement dans un tube a essais classique avec une 
tige de verre rodee. Cette technique ne permet toutefois de broyer que des 
echantillons de taille relativement peu importante (500 milligrammes au 
maximum) et son rendement demeure limite (100 Echantillons par personne 
et par heure). 

10 On connaTt egalement par le US 3 847 363 un dispositif plus 

sophistique de broyage, mais dans ce cas encore le rendement demeure 
limite, et ce dispositif n'est pas affranchi de Tinconvenient important lie aux 
risques de contaminations et d'erreurs de dosage, du fait de la n6cessite de 
transferer le materiel broy6 dans un autre recipient pour son exploitation 

1 5 ulterieure. 

Par ailleurs, on connaTt un dispositif automatique qui transmet a un 
bol en acier inoxydable de forme allongee un mouvement alternatif selon 
une direction horizontale parallele & I'axe d'allongement du bol. Pour broyer 
un materiel, le materiel est plac6 avec une ou plusieurs billes dans le bol 
20 ferm6, I'agitation du bol provoquant le mouvement des billes qui broienf le 
materiel. 

Ce dispositif, s'il repr§sente un certain progr&s par rapport aux 
moyens de broyage cites ci-dessus, ne permet cependant que le broyage 
d'une quantite de materiau tr£s limitee, et ce broyage est effectu6 selon la 

25 direction horizontale qui est une configuration dans laquelle le rendement 
du broyage n'est pas optimal. De plus, la mise en oeuvre de ce dispositif 
n6cessite presque toujours le transfert du materiel broye vers un tube d 
essais ou autre recipient de traitement ulterieur, ce qui entraTne les risques 
de contamination et d'erreur de dosage associ6s cites plus haut. 

30 Enfin, dans le cas ou on d6sire broyer un materiel congele (ce qui est 

couramment le cas, notamment pour des applications en biologie veg6tale) ( 
il est n6cessaire d'associer £ ce broyeur un dispositif complexe de 
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refrigeration, ce qui augmente le temps de realisation du broyage et 
diminue son rendement. 

Le but de I'invention est de permettre de broyer des materiels de 
natures diverses, notarnment des materiels v6getaux, biologiques ou 
5 chimiques, lesdits materiels pouvant se presenter sous forme de materiel 
frais ou ayant subi un traitement prealable tel qu'une lyophilisation ou une 
congelation, en s'affranchissant des inconvenients cites ci-dessus. 

Afin d'atteindre ce but, invention propose selon un premier aspect 
un procede de broyage d'au moins un materiel, en particulier d'un 
10 echantillon vegetal, comportant une etape d'agitation selon une direction de 
reference d'au moins un recipient ferme qui renferme le ou les materiels et 
au moins une bille solide, caracterise en ce que ladite direction de 
reference est la direction verticale, chaque recipient ferm6 est un tube & 
essais de forme allongee, la direction d'allongement du tube etant parallele 
15 a la direction de reference, et en ce que I'agitation de chaque tube se fait 
selon une direction paralieie d ladite direction de reference. 

Des aspects pref6r6s, mais non limitatifs du precede selon I'invention 
sont les suivants : 

• le ou les materiels comprennent un echantillon vegetal et le 
20 procede comporte la recolte de rechantillon vegetal et la mise en 

tube de rechantillon vegetal et Pobturation etanche de chaque tube, 
imm6diatement apr£s la recolte de rechantillon vegetal. 

• lors de I'etape d'agitation, les tubes sont places sur au moins un 
portoir. 

25 • le procede comporte prealablement a retape d'agitation une etape 
de congelation du ou des tubes et lors de retape d'agitation, le ou les 
tubes sont places sur au moins un portoir isotherme. 

• I'agitation du ou des tubes est realisee par un mouvement de va-et- 
vient de frequence donnee pouvant etre controlee. 

30 • ladite frequence est variable. 

• le procede comporte pr6alablement £ retape d'agitation un traitement 
du ou des materiels tel qu'une lyophilisation. 
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Selon un deuxieme aspect, Tinvention propose un dispositif pour la 
rnise en oeuvre de I'etape d'agitation d'un proc6d6 selon Tun des aspects 
cites ci-dessus. 

Des aspects preterms, mais non limitatifs du dispositif selon 
Tinvention sont les suivants : 

• il comporte une embase destinee a recevoir fixement au moins un 
portoir P sur lequel sont places les tubes d essais, et des moyens 
pour imprimer a Tembase un mouvement alternatif de translation 
verticale de frequence donnee controlee. 

• If est assocte a des moyens de commande du mouvement de 
Tembase. 

• les moyens pour imprimer a Tembase un mouvement alternatif de 
translation verticale de frequence donnee control6e comprennent un 
piston, une bielle et un vilebrequin. 

D'autres aspects, buts et avantages de Tinvention apparaTtront mieux 
a la lecture de la description suivante d'une forme pr6feree de realisation 
de Tinvention faisant reference au dessin de la figure unique annex6e qui 
repr6sente schematiquement en elevation laterale un dispositif permettant 
de mettre en oeuvre le precede selon Tinvention. 

Sur cette figure unique, on a represents un socle 100 sur lequel sont 
fixees deux equerres 101 et 102 qui se font face, chaque equerre portant 
deux rails 103 (un seul rail de chaque equerre apparaissant sur la figure), 
de sorte que les rails de chaque 6querre soient en regard Tun de Tautre en 
couvrant la m§me course verticale. 

Une embase 104 qui s'6tend horizontalement est mont6e sur un 
support 105 qui est solidaire de quatre roulements 106, qui peuvent 
cooperer avec les rails 103 des equerres, Tembase 104 ne pouvant ainsi se 
deplacer que selon une translation verticale (la direction verticale 
correspondant £ Taxe Z de la figure). 

L'embase 104 est destinee a recevoir sur sa face superieure un 
portoir P tel que ceux utilises de mantere connue pour porter une serie de 
tubes & essais. II est 6galernent pr6vu des moyens pour fixer le portoir sur 



2804047 



I'embase ; dans le mode de realisation decrit ici, ces moyens comprennent 
quatre goujons 1041 solidaires de I'embase, qui traversent une platine de 
bridage 107, un boulon de serrage rapide 108 etant assocte d chaque 
goujon pour serrer la platine de bridage sur le dessus du portoir et le rendre 
5 solidaire de I'embase 104. 

L'embase 104 et le portoir peuvent ainsi se deplacer selon la 
direction verticale, une but£e 109 etant p revue sur au moins un des rails du 
dispositif afin de limiter la course de I'embase vers le haut. 

Le dispositif comprend egalement un piston 110 fix6 sous la face 

10 inferieure de I'embase et dont I'extremite basse est articulee par un axe 111 
sur une premiere extremity haute d'une bielle 112, Textr^mite basse de la 
bielle etant articulee par un axe 113 sur un vilebrequin 114 qui est entraTne 
par un moteur electrique (non repr6sente sur la figure). 

L'ensemble est recouvert par un capot 115 pouvant etre realise en 

15 tole, fixe sur les bords du socle 100. Le dispositif est associe a une console 
de commande 20 qui est retire par des cables 6lectriques C au moteur afin 
de commander son alimentation, la console 20 comprenant un bouton 21 
de mise en marche du moteur, un bouton 22 d'arret du moteur, un bouton 
23 permettant de faire fonctionner le moteur de maniere discontinue 

20 (alimentation electrique par pulsations carrees ou sinusoTdales par 
exemple), un bouton 24 d'arrSt d'urgence et un bouton rotatif 25 de 
commande de la Vitesse de rotation du moteur par potentiomdtre. 

Selon Finvention, on place des 6chantillons de matifere, par exemple 
de matiere vegetale, dans des tubes a essais classiques dans lesquels sont 

25 egalement introduces une ou plusieurs billes qui peuvent etre realisees en 
acier inoxydable ou non, ou dans tout autre materiau (par exemple en 
agate, en verre, en corindons, en oxyde de zirconium, en polystyrene, ...) 
en fonction du r6sultat recherch6. 

Imm6diatement apres Tintroduction du materiel a broyer dans le 

30 tube, on bouche le tube de maniere etanche et on le place sur le portoir P 
(la platine de bridage 107 he le recouvrant pas encore). On peut ainsi 
placer une pluralite de tubes sur le portoir. La Demanderesse a ainsi 
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dimensionne des prototypes dont le portoir peut porter Tune des 
configurations suivantes : 

• plaques de rnicrotitration de 96 puits, 

• 121 tubes individuels de 1,5 ml, 

5 • 384 tubes de 1 ml en plaque format 96 (dits tubes microniques), 

• 121 tubes de 5 ml, 

• 81 tubes de 20 ml, 

• 36 tubes de 30 ml. 

Les tubes sont des tubes de forme allongee tels que ceux utilises 
10 classiquement en chimie ou en biologie ; ils peuvent etre & usage unique ou 
non. On peut egalement mettre en oeuvre plusieurs portoirs sur I'embase 
104. 

De fagon avantageuse, la quantite de matiere introduite dans les 
recipients repr6sente environ de 5 a 80% du volume du recipient, et de 

15 fagon particulierement avantageuse, un tiers du volume du recipient. 

De fa?on avantageuse, en meme temps que la matiere & broyer, des 
additifs, solvants ou reactifs peuvent etre introduits dans le recipient. 

Ainsi, par rapport aux dispositifs existants, I'invention permet de 
broyer des echantillons dont la taille peut decrire une tr6s large gamme. 

20 Le portoir est ensuite recouvert par la bride qui le maintient fixe par 

rapport a I'embase 104, et on commande Talimentation du moteur grace & 
ces boutons de controle. Sous I'effet de TentraTnement du moteur, le 
vilebrequin entrame par Pinterm6diaire de la bielle 112 le piston 110 dans 
un mouvement de va-et-vient vertical alternatif qui est transmis a I'embase 

25 104, au portoir P et aux brides qu'il porte. La ou les billes contenues dans 
chaque tube sont entramees par ce mouvement et provoquent le broyage 
du materiel contenu dans le tube. On notera que le vilebrequin peut etre 
dimensionn6 de fa?on £ faire contrepoids a I'ensemble des el6ments en 
mouvement (embase 104, portoir et ses tubes, platine de bridage 107), afin 

30 d'eviter les vibrations du dispositif. 
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On notera en outre que, en fonction de la taille des tubes utilises et 
de la nature du materiel a broyer, le diametre des billes peut etre optimise 
afin d'ameliorer le broyage. 

La Demanderesse a mene des etudes demontrant que la duree de 
5 broyage d'un portoir d'echanttllpn peut varier entre environ deux et six 
minutes. Par exemple pour des tubes de 1,5 ml, il est ainsi possible de 
broyer 726 Echantillons par heure et par personne ; on constate ainsi que 
Tinvention permet d'accroTtre egalement grandement le rendement 
quantitatif du broyage (les protocoles de broyage developp6s par la 

10 Demanderesse permettent en particulier le broyage rapide d'Echantillons 
variant de 50 milligrammes a 5 grammes). 

Du fait que le broyage est effectu6 directement dans un tube d 
essais, aucun transfert de materiel n'est necessaire pour mener des etapes 
ulterieures de dilution/dosage du materiel broy6 pour I'exploitation et/ou 

15 1'experimentation, ces etapes ulterieures pouvant etre r6alis§es dans le 
meme tube. De la sorte, les risques de contamination et d'erreur de 
manipulation se trouvent consid6rablement reduits. De plus, le fait que le 
broyage se passe en tube individuel clos diminue encore les risques de 
contamination. Enfin, afin de diminuer encore ce risque il est tout a fait 

20 possible de collecter directement les echantillons vegetaux sur champ d 
Tinterieur des tubes et de reboucher ceux-ci de mantere etanche au 
moment de la r6colte. 

Selon une autre caracteristique importante de Tinvention, les portoirs 
sont rendus isothermes par tout moyen connu en soi tel qu'une enveloppe 

25 en materiau isolant, ce qui permet le broyage de materiels ou de tissus 
frais, mais egalement lyophilises ou congel6s. Dans la pratique, il se revele 
en effet souvent avantageux de congeler des echantillons frais par 
immersion (par exemple dans de I'azote liquide), avant de les disposer sur 
les portoirs P, car le broyage de materiels ou de tissus congeI6s s'avere 

30 souvent plus efficace. 

Sous I'effet de Tentramement du moteur, le vilebrequin 114 et la 
bielle 112 entraTnent le piston 110, I'embase 104 et le portoir P dans un 
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mouvement de va-et-vient vertical dont il est possible de commander la 
frequence grace au bouton 25 du variateur de la console de commande. 

II est 6galement possible de commander par le bouton 23 un 
fonctionnement pulse du moteur (« coup par coup », variations sinusoVdales 
5 de la vitesse...), ce qui petit s'averer avantageux dans certains protocoies 
de broyage. 

II est ainsi possible d'ajuster les caracteristiques du broyage pour 
adapter la vitesse et le fonctionnement du moteur a la nature du materiel & 
broyer, et au resultat desire. 
10 Ceci se revele avantageux en particulier dans le traitement de 

materiels de durete diverse (feuilles, tissus foliaires, tiges, racines, 
graines...). 

A titre d'exemple, la Demanderesse a ainsi proc6d6 au broyage de 
2500 echantillons de 2 grammes chacun, chaque echantillon etant plac§ 

15 dans un tube de 30 ml avec deux billes de 15 mm de diam6tre. Apres 
congelation dans I'azote liquide, les tubes etaient places sur le portoir 
isotherme, 36 tubes prenant place sur le portoir. Apr6s 4 minutes 
d'agitation, le r6sultat du broyage est de qualit6 sup6rieure & celle obtenue 
par broyage dans un mortier car plus homogene. 

20 II est ainsi possible de faire varier la frequence d'agitation du portoir, 

par exemple entre 0 et 900 allers retours verticaux par minute. 

Une caracteristique importante de invention reside dans le fait que 
les materiels & broyer sont places dans des tubes & essais qui renferment 
une ou plusieurs billes, et auxquels on imprime un mouvement alternatif 

25 dans une direction parallele a la direction longitudinale du tube ; cette 
disposition permet a la fois de realiser le broyage sans n6cessiter de 
transfert dans un autre recipient, et de garantir une tres bonne qualite dudit 
broyage. 

De plus, le fait que Pagitation des tubes se fasse selon la direction 
30 verticale permet de combiner les effets de Tentrainement du tube et de la 
ou des billes par le moteur, a celui de la gravite qui agit egalement sur la ou 
les billes du tube. 
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Uinvention peut Stre appliqu6e pour le broyage de materiels divers, 
une application prefer6e etant comme on Ta dit le broyage d'echantillons 
vegetaux ; il est egalement possible de broyer tout type de materiel, 
Tinvention pouvant egalement etre mise en oeuvre pour la rupture ou la 
5 disintegration de cellules (bacteries, levures ou autres). 

En outre Tinvention permet non seulement de broyer des mat6riels 
mais egalement de m6langer de fagon homogene des matieres de nature 
diverse. 

Bien entendu, Tinvention n'est pas limitee au mode de realisation 
10 particulier decrit ci-dessus ; en particulier on pourra prevoir de mettre en 
oeuvre tout moyen connu pour imprimer un mouvement de va et vient 
alternatif vertical au portoir P. 
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REVINDICATIONS 



1. Proced6 de broyage d'au moins un materiel, en particulier d'un 
5 echantillon vegetal, comportant une etape d'agitation selon une direction 

de reference (Z) d'au moins un recipient ferme qui renferme le ou les 
materiels et au moins une bille solide, caracteris6 en ce que ladite 
direction de reference est la direction verticale, chaque recipient ferm6 
est un tube a essais de forme allongSe, la direction d'allongement du 
10 tube etant paraltele a la direction de reference (Z), et en ce que 
I'agitation de chaque tube se fait selon une direction parallele a ladite 
direction de reference. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que le ou les 
15 materiels comprennent un echantillon vegetal et le procede comporte la 

recolte de I'echantiilon vegetal et la mise en tube de I'echantiilon vegetal 
et I'obturation etanche de chaque tube, immediatement apres la recolte 
de I'echantillon vegetal. 

20 3. Procede selon Tune des revendications pr6c§dentes, caract6ris6 en ce 
que lors de l'6tape d'agitation, les tubes sont places sur au moins un 
portoir (P). 

4. Procede selon Tune des revendications precedentes, caract6ris6 en ce 
2 5 que le procede comporte prealablement a Tetape d'agitation une etape 

de congelation du ou des tubes et lors de I'etape d'agitation, le ou les 
tubes sont places sur au moins un portoir isotherme. 

5. Procede selon Tune des revendications precedentes, caract6ris6 en ce 
30 que I'agitation du ou des tubes est realisee par un mouvement de va-et- 

vient de frequence donnee pouvant etre controlee. 
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6. Proc6de selon la revendication 5, caracteris6 en ce que ladite frequence 
est variable. 

7. ProcedS selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce 
5 que le procede comporte prealablement £ I'etape d'agitation un 

traitement du ou des rnateriels tel qu'une lyophiiisation. 

8. Dispositif (10) pour la mise en oeuvre de I'etape d'agitation d'un procede 
selon Tune des revendications precedentes, caract6rise en ce qu'il 

10 comporte une embase (104) destinee a recevoir fixement au moins un 
portoir (P) sur lequel sont places les tubes a essais, et des moyens 
(110-114) pour imprimer d I'embase un mouvement alternatif de 
translation verticale de frequence donnee contrdlee. 

15 9. Dispositif selon la revendication 8, caracteris6 en ce qu'il est associ§ & 
des moyens de commande (20) du mouvement de I'embase. 

10. Dispositif selon la revendication 8 ou 9, caracterise en ce que les 
moyens pour imprimer a I'embase un mouvement alternatif de 
20 translation verticale de frequence donn6e controlee comprennent un 
piston (110), une bielle (112) et un vilebrequin (114). 
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